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Relatério Descritivo da Patente de Invengdo para “POLI[ETILENO
GLICOL] HIDROFOBICAMENTE MODIFICADO PARA USO NO CONTROLE
DE BREU E COLA EM POLPA E NOS PROCESSOS DE FABRICACAO
DE PAPEL”
CAMPO DA INVENCAO

A presente invengao refere-se aos métodos para inibir a sedi-

mentacao de contaminadores orgénicos nos sistemas de polpa e fabricagao
de papel.
ANTECEDENTES DA INVENCAO

A sedimentagdo de contaminadores organicos (isto &, breu e

colas) nas superficies no processo de fabricagcao de papel € bem conhecida
como sendo prejudiciais para ambos, qualidade e eficacia do produto do
processo de fabricagdo de papel. Alguns componentes contaminadores o-
correm naturalmente na madeira e sao liberados durante varios processos
de polpagéo e fabricagdo de papel e polpa. Duas manifestagoes especificas
desse problema séao referidos como breu (principalmente resinas naturais) e
colas (adesivos ou revestimentos de papel reciclado). Breu e colas tém o
potencial para causar problemas com sedimentacao, qualidade e eficiéncia
No processo como mencionado acima.

O termo "breu" pode ser usado para se referir as sedimentagoes
compostas de constituintes organicos que podem se originar dessas resinas
naturais, seus sais, como também aglutinantes de revestimento, agentes de
tamanho, e produtos quimicos anti-espuma que podem ser encontrados na
polpa. Além disso, o breu frequentemente contém componentes inorganicos
tais como carbonato de caicio, talco, argilas, titinio e materiais relacionados.

Colas é um termo que tem sido cada vez mais usado para des-
crever sedimentagdes que ocorrem nos sistemas que usam fibra reciclada.
Essas sedimenta¢gbes muitas vezes contém os mesmos materiais encontra-
dos nas sedimentagdes de "breu" como também adesivos, liquefagdes quen-
tes, ceras e tintas.

A sedimentagao de contaminadores orgénicos, tais como breu e

colas, pode ser prejudicial a eficiéncia de um triturador de polpa ou papel
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causando ambas, redugao da qualidade e da eficiéncia operacional. Os con-
taminadores organicos podem sedimentar no equipamento do processo em
sistemas de fabricagao de papel, resultando em dificuldades operacionais
nos sistemas. A sedimenta¢do de contaminadores organicos nos regulado-
res de consisténcia e em outras sondas de instrumento, pode tornar esses
componentes inuteis. Sedimentagdes em telas podem reduzir a produtivida-
de operacional e perturbar a operagao do sistema. Essa sedimentagao pode
ocorrer nao s6 sobre superficies de metal no sistema, mas também sobre
superficies de plastico e sintéticas tais como componentes de fios de maqui-
na, feltros, folhas, caixas de Uhle e caixa principal.

Historicamente, os subgrupos dos problemas de sedimentagéao
organica, "breus" e "colas", se manifestaram separadamente, diferentemente
e foram tratados distintamente e separadamente. Partindo de um ponto de
vista fisico, as sedimentagdes de "breu" tém usualmente se formado de par-
ticulas microscopicas de material adesivo (natural ou feito pelo homem) no
recheio que se acumula no equipamento de polpa¢ao ou de fabricagdo de
papel. Essas sedimentagdes podem prontamente ser encontrados nas pare-
des da cdmara do recheio, folhas da maquina de papel, caixas de Uhle, fios
da maquina de papel, feltros da prensa umida (wet press felts), feltros de
secador, latas de secador, e cubas de calandra. As dificuldades relacionadas
a essas sedimentagdes incluem interferéncia direta na eficiéncia da superfi-
cie contaminada, dessa maneira, produgao reduzida, como também buracos,
sujeira e outros defeitos das folhas que reduzem a qualidade e utilidade do
papel para operagdes a seguir como revestimento, conversao ou impressao.

A partir de um ponto de vista fisico, “colas" tém sido usualmente
particulas de tamanho visivel ou quase visivel no recheio que se originam da
fibra reciclada. Essas sedimentagdes tendem a se acumular sobre muitas
das mesmas superficies em que o "breu" pode ser encontrado e causam
muitas das mesmas dificuldades que o "breu" pode causar. As “colas” mais
fortes relacionadas as sedimentagdes entretanto tendem a ser encontradas
nos fios da maquina de fazer papel, feltros umidos, feltros secos e latas do

secador.
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Métodos de prevenir a formagao de sedimentagdes na polpa e
no equipamento e nas superficies da fresa de papel sdo de grande impor-
tdncia para a industria. As maquinas de papel podem ser desligadas para
limpeza, porém a operacdo de parar para limpar ndo é desejavel por causa
das perdas consequenciais de produtividade, ma qualidade enquanto parci-
almente contaminadas, e “sujeira” que ocorre quando as sedimentagdes se
rompem e se tornam incorporadas na folha. A prevengao da sedimentacgao é
dessa maneira altamente preferida quando pode ser eficazmente praticada.

Foi demonstrado que o acetato de polivinil alcool-co-vinil é eficaz
no controle da sedimentagédo de contaminadores de breu e colas a partir dos
sistemas de polpa e fabricagdo de papel, nas Patentes U.S. Nos. 4.871.424
e 4.886.575, respectivamente.

As Patentes U.S. Nos. 4.184.912 e 4.861.429 ensinam métodos
de inibir a sedimentagao de contaminadores orgéanicos na polpa e nos siste-
mas de fabricagdo de papel, através da adi¢cdo de composi¢des de multi-
componentes que compreendem em parte um tensoativo nao iénico.

O Pedido de Patente Européia 0 568 229 A1 reivindica um meé-
todo para inibir a sedimentacdo de contaminadores organicos de polpa e
sistema de fabricagao de papel que compreende o tratamento com polimero
hidrofobicamente modificado incluindo polimeros de 6xido de polietileno fun-
cionalizados com grupos hidrofébicos conectados através de uma ligagédo de
éster.

O Numero Abstrato Quimico 82:18,896 refere-se a um método
para remover o breu da polpa, compreendendo o tratamento com o tensoati-
vo de éter de alquila de polietileno glicol derivado através da reagao de um
alcool secundario com éter de glicidila alquila.

A Patente U.S. 6.482.994 B2 ensina que os tensoativos de alco-
Ois etoxilados que sado capeados por éter pela reagdo com éter de glicidila
provém capacidades superiores de limpeza da gordura, e beneficios de sina-
lizagao/filmagem melhorados nas aplicagdes de lavagem de pratos.

O Pedido de Patente U.S. 2005/0150418 A1 reivindica uma

composi¢cdo de polimero que compreende estrutura principal de polimero



10

15

20

25

30

sintética soluvel na agua, ou entumescivel na agua, que tem extremidades
e/ou blocos intermediarios covalentemente conectados de hidréfobos oligo-
méricos em que o0s blocos sdo compostos de duas ou mais unidades de hi-
dréfobos. Ensina-se que esses polimeros hidrofobicamente associativos
aumentam a espessura, nivelamento e propriedades de deflexdo de revesti-
mentos a base de agua. Os exemplos da composi¢ao de polimero incluidos
nos produtos da reacao de polietileno glicois e éteres de glicidila de arila e
epoxidos de alquila. As viscosidades da solugdo aquosa de 5 % em peso
desses materiais nos exemplos variaram de 19.000 cps até >400.000 cps.
Incluidas na lista de aplicagbes tipicas em que essas composigdes de poli-
mero podem encontrar utilidade incluiram o controle do breu da polpagao.
Um incoveniente para a técnica anterior € que o acetato de poli-
vinil alcool-co-vinil] é suscetivel a hidrélise adicional sob polpa e ambientes
de fabricagdo de papel que reduz sua eficacia. O polietileno glicol baseado
em tensoativos nao idnicos citados sdo também tipicamente utilizados em
formulagdes de multicomponentes e também contém funcionalidades susce-
tiveis a hidrélise. Além disso, as viscosidades da solugcao dos polimeros as-
sociativos de polietileno glicol hidrofobicamente modificados sdo tambéem
muito altas para tornar seu uso pratico a partir de uma perspectiva comerci-
al.
SUMARIO DA INVENCAQ

A presente invengao prové composi¢des e métodos para inibir

as sedimentagdes de contaminadores organicos de sistemas de polpa e fa-
bricagao de papel. Os métodos compreendem adicionar a polpa ou aplicar
as superficies da maquinaria de fabricacao de papel uma quantidade de ini-
bicdo de sedimentagao eficaz de um poliletileno glicol] hidrofobicamente
modificado.
DESCRICAO DETALHADA DA INVENCAO

A presente invengao descreve composi¢gdes e métodos para ini-

bir a sedimentagdo de contaminadores organicos da polpa ou da superficie
da maquinaria de fabricagdo de papel em sistemas de polpa e fabricagao de
papel, compreendendo adicionar para a polpa ou aplicar nas superficies da
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maquinaria de fabricagdo de papel uma quantidade de inibicdo de sedimen-
tagao eficaz de um poli[etileno glicol] hidrofobicamente modificado. A presen-
te invengao prové métodos para inibir a sedimentagao de contaminadores
organicos, tais como breu e colas, dos sistemas de fabricagdo de papel e
polpa.

Os contaminadores organicos incluem constituintes que ocorrem
na polpa (virgem, reciclada ou combinagdes das mesmas) tendo o potencial
para depositar e reduzir o desempenho da maquina de papel ou a qualidade
do papel. Os contaminadores incluem, mas ndo sao limitados, a resinas na-
turais tais como acidos graxos, acidos de resina, seus sais insoluveis, éste-
res graxos, esterois; e outros constituintes organicos tais como etileno bies-
tearamida, ceras, agentes de engomagem, adesivos, liquefagcbes quentes,
tintas, desespumantes, e latexes que podem se depositar nos sistemas de
fabricagao de papel.

Em uma modalidade da invengao, o poli[etileno glicol] hidrofobi-
camente modificado da presente invencao compreende a férmula:

(R'-)x-O-[-CH2-CH-O-]1-(-R®)y-Z Férmula 1

em que R' e R? sdo porgdes hidrofdbicas independentes, ou blocos de por-
¢Oes hidrofébicas unidades de repeticdo x e y, covalentemente ligadas ao
poli[etileno glicol]; n € 2 até 1200; x é 1 até 10; y é 0 até 10; Z s esta pre-
sente quando y = 0 e é hidrogénio; com a clausula de que asomade xey é
maior do que ou igual a 2. Fica entendido que o material ndo é um material
homogéneo. O poli[etileno glicol] hidrofobicamente modificado da presente
invengao € um material heterogéneo em que os valores de x e y sao valores
médios na composi¢do. Os valores reais serdo uma distribuigdo. A composi-
¢do nao é composta inteiramente de material em que x e y sdo maiores ou
iguais a 2.

As porcdes hidrofébicas R' e R? sdo formadas depois da reagao
de um poli[etileno glicol] com um reagente hidrofébico conhecido daqueles
versados na técnica como sendo reativos com um alcool primario. O reagen-
te hidrofobico pode ser radicais de hidrocarboneto aromatico ou alilfatico,
saturado ou nao saturado, linear ou ramificado que tem de 2 a 100 atomos
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de carbono, ou misturas dos mesmos. Compostos exemplares abrangidos
por R' e R? incluem, mas ndo estdo limitados a, anidridos succinicos de al-
quenila, tais como anidrido de n-octenilsuccinico; dimeros de ceteno de al-
quila ou alquenila, tal como dimero de ceteno de laurila; haletos de alquila
tais como brometo de 2-etilexila; epdxidos tais como 1,2-epoxiexano e 1,2-
epoxidodecano; éteres de glicidila tais como éter de gicidila dodecila, éter de
glicidila 2-etilexila, éter de glicidila butila, e éter de glicidila 2-metil fenila; aci-
dos carboxilicos e seus cloretos ou ésteres de acido relacionados tais como
acido oleico, cloreto de oleoila, metil éster de acido oleico; misturas de qual-
quer um dos anteriores ou 0s similares.

E ainda conhecido daqueles versados na técnica que a reagao
do alcool primario com alguns dos compostos hidrofébicos exemplares a-
brangidos por R’ e R? rende uma funcionalidade que pode ainda reagir com
outro composto hidrofobico. Por exemplo, a reagdo de um alcool primario
com um epodxido hidrofébico rende um produto de reagao produzindo uma
funcionalidade de hidroxila que pode ainda reagir com outro mol do epodxido
hidrofébico. O uso desses tipos de regentes hidrofébicos pode resultar na
formacao de blocos de hidréfobos covalentemente ligados ao poli[etileno
glicol].

Em uma modalidade preferida da invengao o poli[etileno glicol]
hidrofobicamente modificado é representado pela férmula a seguir:
H-C-O-CH-CHz-J,- O-[-CH,-CH,-O-],-(CH2-CH-0O-),-H Férmula Il

I I

CH: CH;

I I

OR* OR®
em que n é 2 a 1200; R* e R® sdo radicais de hidrocarboneto alifatico ou a-
romatico, saturado ou nao saturado, linear ou ramificado tendo de 2 a 100
atomos de carbono ou misturas dos mesmos; xé 1a 10;y € 0 a 10; com a
clausula de que a soma de x e y € maior do que ou igual a 2. Endente-se
que o material ndo € um material homogéneo. O poli[etileno glicol] hidrofobi-

camente modificado da presente invengdao € um material heterogéneo em
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podem ser reagidos diretamente a 50°C - 160°C na presenga de um catali-
sador de hidréxido de sédio ou hidroxido de potassio até o éter de glicidila
ser consumido. A propor¢ao molar de poli[etileno glicol] para o reagente hi-
drofébico € pelo menos 1 :2 e nao mais do que 1 :7, preferivelmente nao
mais do que 1:5.5; respectivamente.

Em uma modalidade a proporgao molar de poli[etileno glicol] pa-
ra o reagente hidrofobico é de menos de 1 :4.5, respectivamente.

Deve ficar entendido que os métodos de sintese mencionados
acima nao limitam de maneira alguma a preparacao de composi¢oes de a-
cordo com a invengao.

Os compostos da presente invengdo podem ser utilizados como
produzidos ou purificados pelos métodos conhecidos daqueles versados na
técnica. Por exemplo, para as modalidades particularmente preferidas da
invengdo, compreendendo a reagao de polietileno glicol e éter de glicidila, o
produto resultante pode ser dissolvido em tolueno, seguido pela precipitagao
em hexano e lavagem com acetato de etila, para remover tragos de reagen-
tes residuais ou subprodutos de reacgao.

As composi¢des da presente invengdo sao usadas em uma
quantidade eficaz para inibir a sedimentagdo de contaminadores organicos
tais como breu e colas.

Para as finalidades da presente invengéo, o termo "uma quanti-
dade de inibicdo de sedimentagao eficaz" é definido como aquela quantida-
de que é suficiente para inibir a sedimentagao nos sistemas de polpa e fabri-
cagéo de papel. Geralmente, as composigdes da presente invengao sao u-
sadas em uma quantidade de cerca de 0,1 ppm, 5000 ppm, preferivelmente
de cerca de 0,5 ppm a 3000 ppm, e mais preferivel de cerca de 1,0 ppm com
base nas partes da poipa seca no sistema.

As composigdes da presente invengdo podem ser usadas na
presenga de eletrdlitos com pouco ou nenhum impacto negativo quanto a
sua eficacia em inibir a sedimentacdo de contaminadores organicos, tais
como breu e colas de polpa e sistemas de fabricagao de papel.

As composi¢des da presente invengdo podem ser usadas em
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ambos os ambientes, basico e acidico. O pH pode ser tao alto quanto cerca
de 14 ou tao baixo quanto 1.

As composicOes da presente invengao podem ser usadas em
uma faixa de temperatura de cerca de 15°C, mais preferivelmente 20°C, ain-
da mais preferivel cerca de 25°C até uma temperatura de cerca de 170°C e
mais preferivel 150°C.

O peso molecular de composigdes da presente invengdo é de
cerca de 300 a cerca de 100.000, preferivelmente de cerca de 1.000 a cerca
de 25.000 e mais preferivel de cerca de 2.000 a cerca de 10.000. O critério
essencial € que as composigdes da presente invengao sejam sollveis na
agua ou dispersaveis na agua.

A viscosidade das composi¢gdes da presente invengao é de cer-
ca de 1 cP to cerca de 10,000 cP, preferiveimente de cerca de 5 cP a cerca
de 5.000 cP e mais preferivel de cerca de 10 cP a cerca de 2.000 cP para
um concentragao de 5 % em peso na agua.

As composicdes da presente invencao sao eficazes na inibicao
de sedimentagdo de contaminadores orgénicos em sistemas de fabricagdo
de papel. O termo "sistemas de fabricagdao de papel" destina-se a incluir to-
dos os processos de polpa, e todos os equipamentos para a fabricagcdo do
papel a partir da polpa. Isso pode incluir mas nao esta limitado a Kraft, sulfito
de acido, polpa mecénica e sistemas de fibra reciclada. Por exemplo, a se-
dimentagédo na lavadora de estoque marrom, sala da tela e sistema de re-
vestidos em processos de fabricagao de papel Kraft podem ser inibidos. Ge-
raimente, acha-se que as composi¢gdes da presente invengao podem ser
utilizadas para inibir a sedimentagdo em todas as superficies do sistema de
fabricagcdo de papel de fresa de polpa para bobinar 0 papel ou a maquina da
polpa tendo um pH de pelo menos cerca de 1 e que pode variar até uma al-
tura de 14 sob uma variedade de condigbes de sistema. Mais especificamen-
te, as composi¢des da presente invengao podem eficazmente diminuir a se-
dimentagédo nao s6 em superficies de metal, mas também em superficies de
plastico e sintéticas tais como fios, feltros, chapas, caixas de Uhle, rolos e

componentes da caixa principal. Entende-se que as composi¢oes nédo ne-
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cessitam ser aplicadas a todas as superficies, mas certos lugares sao sele-
cionados.

As composi¢des da presente invengdo podem ser compativeis
com outros aditivos de polpa e fabricagao de papel ou misturas dos mesmos.
Esses podem incluir, mas nao sao limitados a, amidos; agentes de enchi-
mento tais como didxido de titdnio; desespumantes; resinas de resisténcia a
umidade; polimeros catidnicos; polimeros aniénicos; auxiliares de calibra-
gem; e enzimas tais como, mas nao limitadas a, amilases, celulases, cutina-
ses, endoglucanases, esterase, hemicelulases, glucosidases, B-glicose oxi-
dases, lacases, lipases, pectinases, liases de pectato, peroxidases, protea-
ses, pululanases, e enzima lipolitica capaz de hidrolisar polimeros compre-
endendo o mondémero de acetato de vinila. Aditivos individuais ou quaisquer
combina¢gdes de aditivos diferentes podem ser aplicados ao processo de
fabricagéo de papel junto ou separadamente com as composi¢des da pre-
sente invengdo. Aditivos individuais podem ser combinados junto com as
composigoes da presente invengao para produzir composigdées combinadas
antes do uso no processo de fabricagao de papel.

As composigbes da presente invengao podem ser adicionadas
ao sistema de fabricagao de papel em qualquer estagio. Elas podem ser adi-
cionadas diretamente para a polpa fornecer ou indiretamente para forneci-
mento através da caixa principal. As composi¢des da presente invengao po-
dem também ser aplicadas as superficies que podem sofrer de sedimenta-
¢ao, tais como fio, feltros de pressao, rolos de pressdo e outras superficies
propensas a sedimentagdo. A aplicagdo sobre as superficies pode ser por
meio de atomizag¢ao ou quaisquer outros meios que reveste as superficies.

As composigdes da presente invengao podem ser adicionadas
ao sistema de fabricagdo de papel puras como um pd, uma dispersdo em
uma solugéo de sal aquosa, uma solugdo ou dispersao em conjunto com um
tensoativo, ou uma solugao o solvente primario preferido sendo agua, mas
ndo limitado a tal. Exemplos de outros solventes de veiculo incluem, mas
nao sao limitados a, solventes soluveis na agua tais como etileno glicol e

propileno glicol. Exemplos de tensoativos usados em conjunto com solu¢gdoes
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aquosas incluem, mas nao sao limitados a, tensoativos nao idnicos tais co-
mo éter de poliglicol &lcool de isodecila. Particularmente preferidos sdo ten-
soativos que rendem uma viscosidade de solugdo reduzida sem afetar ad-
versamente o desempenho da composigao de poli[etileno glicol] hidrofobi-
camente modificada da invengdo. Acessoérios de redugdo da viscosidade
podem também ser adicionados as solugdes de composicbes da presente
invengao para simplificar sua manipulagdo a partir de uma perspectiva co-
mercial. Tais acessoérios de redugdo da viscosidade incluem, mas nao sao
limitados a, ciclodextrinas tais como B-ciclodextrina.

Quando adicionada por técnicas de atomizagdao, a composi¢cao
inventiva & preferivelmente diluida com agua ou outro solvente para uma
concentragao inibidora satisfatéria. As composi¢ées da presente invengao
podem ser adicionadas especificamente e somente para um fornecimento
identificado como contaminado ou podem ser adicionadas para polpas com-
binadas. As composigbes da presente invengao podem ser adicionadas ao
recheio em qualquer ponto anterior & manifestagao do problema da sedimen-
tagédo, e em mais de um sitio quando mais de um sitio de sedimentagdo o-
correr. Combinag¢des dos métodos aditivos acima podem também ser em-
pregadas alimentando o poliletileno glicol] hidrofobicamente modificado, por
meio da alimentagédo do recheio de fresa da polpa, alimentagdo para o for-
necimento da maquina de papel, e/ou atomizagao sobre o fio e o feltro simul-
taneamente.

A quantidade eficaz das composi¢gbes da presente invencao a
ser adicionada ao sistema de fabricagdo de papel depende do nimero de
variaveis incluindo, mas nao limitada a temperatura da agua, aditivos adicio-
nais, e o tipo de contaminador organico e conteudo da polpa. Geralmente as
partir de 0,1 parte até cerca de 150 partes da composigao inventiva por mi-
Ihdes de partes da polpa seca sdo adicionados ao sistema de fabricagao de
papel. Preferivelmente de cerca de 2 partes a cerca de 100 partes da com-
posigéo inventiva sao adicionadas por milhdes de partes da polpa seca no
sistema.

Alem disso, as composi¢des da presente invengdo comprovaram
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ser eficazes contra ambas as manifestagdes de breu e colas em problemas
de sedimentagdo organica, fornecendo uma redugao efetiva desses proble-
mas em fresa de papel utilizando uma variedade de fontes de fibras virgens
e recicladas.

Existem diversas vantagens associadas com a presente inven-
¢do em comparagdo aos processos anteriores. Essas vantagens incluem
uma capacidade para funcionar sem estar grandemente afetada pelo conte-
udo de endurecimento da agua no sistema ou o pH, uma capacidade para
funcionar em dosagens baixas e uma capacidade para permitir ao usuario
usar uma quantidade maior de fibra reciclada no suprimento. A composigao
da invencao pode também ser projetada para ter viscosidades de solugao
significativamente reduzidas em comparagao aos espessantes associativos
da técnica anterior com desempenho que sacrifica.

A presente invengao vai agora ainda descrever com referéncia a
um numero de exemplos especificos que devem ser encarados somente
como ilustrativos e nao restringindo o escopo da presente invengao.
EXEMPLOS
EXEMPLO 1
8K de Polietileno glicol Mais C1,/C14 Glicidil Eter de Alauila

Em um frasco de reagdo apropriado equipado com um agitador
mecanico, termopar, condensador de refluxo, entrada de nitrogénio e adigao
de portas foi carregado poli[etileno glicol] (40g, Mw 8,548, 0,0047 mol, Car-
bowax Sentry™ PEG 8000, Dow Chemical, Midland, MI, USA) e hidréxido de
sodio sélido (8g, 0,2 mol). Os reagentes foram fundidos juntos e depois a-
quecidos a 90°C durante 1 hora. Depois o recipiente, o C12/C14 Glicidil Eter-
de Alaquila (5,29 de epdxido peso equivalente a 278, 0,0187 mol, Epodil®
748, (Air Products, Allentown, PA, USA) fi carregado para o reator e 0s con-
tetidos foram misturados por um adicional de 6 horas a 90°C. Depois da rea-
¢ao, os conteudos do reator foram diluidos em agua, o pH ajustado com 20
% em peso de HCI aquoso, e misturado até ficar homogéneo para render 5,0
% em peso da solugao de sélidos com um pH de 7,5. A viscosidade de Bro-

okfield da solugao resultante foi medida e achou-se ser 740 cP.
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EXEMPLOS 2 até 5
Os Exemplos 2 até 5 foram preparados como descrito no Exem-

plo 1 exceto a variagdo das quantidades de éter de glicidila 2-etilexila (2-
EHGE; 98%, SACHEM Europe B.V., Zaltbommel, The Netherlands) foi subs-
tituida por Epodil 748 na sintese.
EXEMPLO 6

Como no Exemplo 1, exceto o éter de glicidila hexadecila (HAGE
16, SACHEM Europe B.V., Zaltbommel, The Netherlands) foi substituido por
Epodil® 748. O PEG e 50% de NaOH aquoso, foram misturados durante 2
horas a 120°C sob um borrifado de nitrogénio para remover quantidades de
tragos de agua do vaso da reacao antes da adigao do HAGE 16. A reagao foi
conduzida por 3 horas a 100°C. A proporcdo de mol de PEG:NaOH:HAGE
16 usada na sintese foi 1.0:4.3:3.4, respectivamente.
EXEMPLO 7

Como no Exemplo 6 exceto a proporgdo de mol de
PEG:NaOH:HAGE 16 usada na sintese foi 1.0:4.3:2.5, respectivamente e a
reacao foi mantida a 110°C por 5 horas.
EXEMPLO 8

Como no Exemplo 6 exceto éter de glicidila dodecila (HAGE 12,
Europe B.V., Zaltbommel, The Netherlands) foi substituido por HAGE 16. A
proporgéo de mol de PEG:NaOH:HAGE® 12 usada na sintese foi de1.0:
2.1:4.3, respectivamente.
EXEMPLO 9

O dimero de lauril ceteno (AKD; 3.6g, 0,0099 mol) foi reagido
com o poli[etileno glicol] do Exemplo 1 (20g, 0,0023 mol) a 150°C por 4 ho-
ras. Depois 0 material da reagao foi deixado para resfriar a temperatura am-
biente e solidificar. Uma solugdo a 6 % em peso do material sélido na agua
teve uma viscosidade de Brookfield fr 80 cP.
EXEMPLO COMPARATIVO 1

Essa amostra foi preparada de acordo com os ensinamentos do
Pedido de Patente U.S. 2005/0150418 A1 e compreendendo uma proporgao
de 7:1 mols de éter de glicidila 2-etilexila (EHGE, SACHEM Europe BV, Zalt-
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proxi para a contaminagao de colas enquanto o polipropileno volta como um

substrato para sedimentagdo de breu. Isso resulta na leitura como sendo

uma avaliagdo da combinagao de stickies detackification e sedimentagéo

do breu. Os resultados do teste estao resumidos na Tabela 1. Todos os tes-

tes de PDT foram conduzidos a 1.92 ppm ativo.

TABELA 1

Exemplo Hidrofobo' Mols? Viscosidade® PDT*

1 Epodil® 748 4.0 740 70

2 Epodi® 748 3.0 367 76
2-EHGE 1.0

3 Epodi® 748 2.0 86 74
2-EHGE 2.0

4 Epodil®748 1.0 16 69
2-EHGE 3.0

5 2-EHGE 4.0 12 65

6 HAGE 16 3.4 418 70

7 HAGE 16 2.5 151 69

8 HAGE 12 4.3 67° 69
AKD 4.3 80° 77

Comparativo 1 EHGE 7.0 gel <20

DeTac® DC3970° 70

Carbowax® Sentry® <5

PEG 8000

Epodil® 748 <5

AKD <5

! A descrigao quimica de acrénimos é fornecida nos exemplos.

2 Mols de reagente hidrofébico relativos ao poli[etileno glicol].

3 5 % em peso de viscosidade na agua.

* Todos os testes foram conduzidos em 1,92 ppm ativo.

> Medido a 6 % em peso ativo.

® Ponto de referéncia poli[vinil alcodl-co-vinil acetato] (Hercules Incorporated,

Wilmington, DE, USA).
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a mistura de hidréxido de sédio que foi mantida 1 hora a 130°C, e a reagédo
com o Epodil® 748 foi conduzida por 2 horas a 130°C. A viscosidade de Bro-
okfield de um peso de 5 % de solugdes ativas em agua, e em agua contendo
1 % em peso e 2,5 % em peso de tensoativo Genapol ID 060 (Clariant), fo-
ram analisados e descobriu-se serem 3.640 cP, 17.900 cP, e 1.850 cP; res-
pectivamente. Os resultados do teste de PDT para todas as trés amostras
foram equivalentes.

Os resultados apresentados nos Exemplos 10-12 demonstram
que os poli[etilenos glicois] modificados hidrofobicamente da presente inven-
c¢ao podem ser formulados com um modificador de viscosidade adjunto e/ou
tensoativo, ou uma solugcdo de sal, para render produtos de viscosidade
mais baixa sem afetar adversamente o desempenho dos ativos.

EXEMPLOS 13-19
Para os exemplos 13-19 o PDT foi conduzido como anteriormen-

te descrito exceto o "breu sintético" que foi preparado de acordo com o pro-
cedimento a seguir: 4,0g de Oleo de Milho Marca Wesson (ConAgra Foods,
Inc., Omaha, NE, USA) e 1,0g Sylvatol 40 (Arizona Chemical, Jacksonville,
FL, USA) foram misturados juntos e depois carregados para 995,0g DI de
agua quente para aproximadamente 50°C e misturados com um Silverson
L4RT misturador de laboratério equipado com uma tela de emulsificante por
dois minutos. Os testes foram depois conduzidos em conjunto com uma en-
zima projetada para degradar o 6leo em breu e gicerol de acido graxo. Os
resultados do teste de PDT providos na Tabela 2 para combinagdes do E-
xemplo 1 e uma lipase (RESINASE® A2X, NOVOZYMES A/S, Bagsvared,
Denmark) demonstraram que a atividade das composi¢gdes da presente in-

vengao nao é adversamente afetada quando combinada com enzimas.
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REIVINDICACOES

1. Método de inibir a sedimentagao de contaminadores orgéani-
cos na polpa ou nos sistemas de fabricagao de papel compreendendo adi-
cionar para a polpa ou para o sistema fabricacdo de papel uma quantidade
eficaz de inibicao de sedimentacdao de uma composigado de poli[etileno glicol]
hidrofobicamente modificado compreendendo a férmula:

(R")x-O-[-CH2-CH2-0-],~(-R?),-Z
em que R’ e R? sdo uma porcdo hidrofébica, ou blocos de porgcdes hidrofébi-
cas de unidades de repeticao x e y, covalentemente ligadas ao poli[etileno
glicol; né 2 a 1200; x é 1 a 10; y € 0 a 10; Z esta presente somente quando
y = 0 e é hidrogénio; a soma de x e y é maior ou igual a 2.

2. Método da reivindicagdo 1 em que a composi¢cao de po-
lifetileno glicol] hidrofobicamente modificada poli[etileno glicol] é adicionada a
polpa em uma quantidade de pelo menos cerca de 0,1 ppm com base na
quantidade de polpa no sistema.

3. Método da reivindicagdo 1 em que a composicao de po-
lifetileno glicol] hidrofobicamente modificada é adicionada como uma solugao
aquosa.

4. Método da reivindicagdo 1 em que a composi¢gao de po-
lifetileno glicol] hidrofobicamente modificada é adicionada como uma disper-
sao em uma solugao aquosa de sal.

5. Método da reivindicagao 4 em que o sal é formato de sédio.

6. Método da reivindicagao 3 em que a solugdo contém um mo-
dificador de viscosidade adjunto.

7. Método de acordo com a reivindicagao 6 em que o modifica-
dor de viscosidade adjunto € uma ciclodextrina e/ou um tensoativo.

8. Método da reivindicagao 1 em que os contaminadores organi-
cos sao sedimentacgdes de colas.

9. Método da reivindicagdo 1 em que os contaminadores organi-
cos sao sedimentagdes de breu.

10. Método da reivindicagcao 1 em que a dita composi¢gao de po-
lifetileno glicol] hidrofobicamente modificada é derivada da reagdao de um



10

15

20

25

30

poli[etileno glicol] e uma porgao hidrofébica compreendendo epdxido, dimero
de ceteno, ou uma funcionalidade de anidrido.

11. Método da reivindicagdo 1 em que a dita composi¢cado de po-
lifetileno glicol] hidrofobicamente modificada tem a férmula:

H-(-O-CH-CHz2-)x- O-[-CH2-CH2-O-]-(CH2-CH-O-)y-H

| I

CH; CH2

I I

OR* OR®
em que n é 2 a 1200; R* e R® sdo radicais de hidrocarboneto alifatico ou a-
romatico linear ou ramificado, saturado ou ndo saturado que tem de 2 a 100
atomos de carbono, ou misturas dos mesmos; xé 1 a 10; y € 0 a 10; a soma
de x e y € maior ou igual a 2.

12. Método da reivindicagdo 11 em que n é 10 a 700, R* e R®
sao radicais de hidrocarboneto alifatico ou aromatico linear ou ramificado,
saturado ou nao saturado que tém de 4 a 20 atomos de carbono, ou mistu-
ras dos mesmos; xé 1a4;yé0a4;asomadexeyéde2abt.

13. Método da reivindicagao 1 em que o polietileno glicol] hidro-
fobicamente modificado € adicionado as superficies de maquinaria e equi-
pamento de fabricacao de papel...

14. Método da reivindicagdao 13 em que as superficies sao sele-
cionadas do grupo que consiste em arame, feltros de impressao, e rolos de
impressao.

15 Método da reivindicagdo 13 em que a composi¢gao de po-
lifetileno glicol] hidrofobicamente modificada é uma solugéo aquosa.

16. Método da reivindicagdao 13 em que o polifetileno glicol] hi-
drofobicamente modificado adicionado na forma de uma dispersao em uma
solugao aquosa de sal.

17. Método da reivindicagdo 15 aqui a seguir em que a solugéao
contém um modificador de viscosidade adjunto.

18. Método de acordo com reivindicagao 19 em que o modifica-

dor de viscosidade adjunto é uma ciclodextrina e/ou um tensoativo.
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19. Método da reivindicagdo 13 em que os contaminadores or-
ganicos sao sedimentagdes de cola.

20. Método da reivindicagcdo 13 em que os contaminadores or-
ganicos sao sedimentagdes de breu.

21. Método da reivindicagdo 13 em que a dita composigdo de
poli[etileno glicol] hidrofobicamente modificada é derivada pela reagcdo de
polietileno glicol e uma porgdo hidrofébica compreendendo epdxido, dimero
de ceteno ou uma funcionalidade de anidrido.

22. Método da reivindicagdo 13 em que a dita composi¢gdo de
polifetileno glicol] hidrofobicamente modificada é derivada pela reagdo de
polietileno glicol com um éter de glicidila para render um composto com a
férmula a seguir:

H-(-O-CH-CHz-)x- O-[-CH,-CH,-O-],-(CH2-CH-O-),-H

I I

CHa CH2

| |

OR* OR°®
em que n é 2 a 1200; R* e R® sdo radicais de hidrocarboneto alifatico ou a-
romatico linear ou ramificado, saturado ou nao saturado, que tem de 2 a 100
atomos de carbono ou misturas dos mesmos; xé 1 a 10; y é 0 a 10; a soma
de x e y € maior ou igual a 2.

23. Método da reivindicagdo 22 em que n é 10 a 700, R* e R®
radicais de hidrocarboneto alifatico ou aromatico linear ou ramificado, satu-
rado ou nao saturado, que tem de 4 a 20 atomos de carbono ou misturas
dos mesmos; xé 1 a4;yé0ad4; Z esta presente somente quandoy =0, é
hidrogénio; a somadexeyéde2a6.

24. Composicao de poli[etileno glicol] hidrofobicamente modifi-
cada da férmula:

(R'-)x-O-[-CHz-CH,-O-]n-(-R?),-Z

em que R' e R? sdo uma porgéo hidrofdbica, ou blocos de porgdes hidrofobi-
cas de unidades de repeticdo de x e y, covalentemente ligadas ao po-
lifetileno glicoll; n é 2 a 1200; x € 1 a 10; y € 0 a 10; Z sO esta presente
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quandoy =0 e é H; a soma de x e y € maior ou igual a 2.

25. Composigao da reivindicagao 24 em que a dita composigao
de poli[etileno glicol] hidrofobicamente modificada é derivada pela reagao de
um polietileno glicol com uma porgédo hidrofébica compreendendo epdxido,
dimero de ceteno ou uma funcionalidade de anidrido.

26. Composi¢ao da reivindicagao 24 em que a dita composigao
de polifetileno glicol] hidrofobicamente modificada é derivada pela reagao de
um polietileno glicol com um éter de glicidila para render um composto com a
férmula a seguir:

H-(-O-CH-CHj3-)x- O-[-CH,-CH2-0O-],-(CH2-CH-O-)y-H

I |

CH: CH2

| |

OR* OR®
em que n é 2 a 1200; R* e R® sdo radicais de hidrocarboneto linear ou rami-
ficado, saturado ou nao saturado, alifatico ou aromatico que tem de 2 a 100
atomos de carbono, ou misturas dos mesmos; x € 1a 10;y é 0 a 10; a soma
de x e y € maior ou igual a 2.

27. Composicdo da reivindicagdo 26 em que n é 10 a 700, R* e
R® sdo radicais de hidrocarboneto linear ou ramificado, saturado ou néo sa-
turado, alifatico ou aromatico que tem de 4 a 20 atomos de carbono ou mis-
turas dos mesmos; x é 1 a4;yé 0 a 4; Z, somente presente quandoy =0, é
H;asomadexeyéde2aé.

28. Composigcao da reivindicagdo 24 em que o poli[etileno glicol]
hidrofobicamente modificado é uma solugdo aquosa de sal.

29. Composigao da reivindicacao 28 em que o sal é formato de
sodio.

30. Composigao da reivindicagdo 28 em que a solugdo contém
um modificador de viscosidade adjunto.

31. Composi¢ao de acordo com a reivindicagdo 30 em que O

modificador de viscosidade adjunto € uma ciclodextrina e/ou um tensoativo.



RESUMO

Patente da Inveng¢do: "POLI[ETILENO GLICOL] HIDROFOBICAMENTE
MODIFICDO PARA USO NO CONTROLE DE BREU E COLA EM POLPAE
NOS PROCESSOS DE FABRICAGCAO DE PAPEL".

Métodos para inibir as sedimentagdoes de contaminadores orga-
nicos da polpa em sistemas de polpa e fabricagao de papel sdo descritos. O
poli[etileno glicol] hidrofobicamente modificado é adicionado a polpa ou apli-
cado para as superficies propensas a sedimenta¢gdo de um sistema de fabri-

cagao de papel.
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